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<§) Verf ahren zur HersteJlung von a-Al 2 0 3 -Sinterkdrpern 

@ Beschrieben wird ein Verf ahren zur Hersteilung von 
a-AL0 3 -Sinterkdrpern mit mikrokristallinem Gefuge, die sich 
insbesondere als Schleifmitte! und zur Hersteilung von 
Schleifmaterialien eignen. Das Verfahren 1st dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man 

(a) {i) eine hydrolvsierbare, molekulare, komplexierte Alumi- 
niumverbindung in an sich bekannter Weise einer hydrolyti- 
schen Kondensation unter Hersteilung eines nanodispersen 
Sols mit Teilchengro&en £ 100 nm unterzieht; oder 

(H) eine metastabile, in a-AI 2 0 3 umwandelbare Aluminium- 
Sauerstoffverbindung in an sich bekannter Weise in^ ein 
nanodisperses Sol mit TeilchengroSen ^ 100 nm uberfuhrt; 
oder 

(iii) die gemaS (i) und (ii) erhaltenen Produkte in beliebigem 
Verhaltnis homogen miteinander mischt; oder 

(iv) die gemaS (i), (ii) oder (iii) erhaltenen Produkte im 
■ Gewichtsverhaltnis von 99 : 1 bis 1 : 99 auf Feststoff basis mit 

Chandeisublichem a-AI 2 0 3 -Sinterpulver mit einer Teiichen- 
groSe von > 100 nm homogen mischt; 

(b) gegebenenfalls das so erhaltene Produkt in ublicher 
Weise in ein Gel uberfuhrt und dann einer Formgebung 
unterzieht; und 

(c) das gemaS (a) oder (b) erhaltene Produkt ohne vorheri- 
gen Zusate von impfkrrstallen in ublicher Weise trocknet, 
calciniert und sintert. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung von <x-Al 2 03-Sinterkdrpern, und insb son- 
dere ein Verfahren zur Herstellung von a-Al 2 C>3-Sinter- s 
kdrpern mit mikrokristallinem Gefuge, die sich insbe- 
sondere als Schl ifmitt 1 bzw. zur Herstellung von 
Schleifmaterialien eignen. 

Aluminiumoxid wird als Korund aufgrund seiner ho- 
hen Harte und vergleichsweise niedrigen Herstellungs- io 
kosten industriell in groBen Mengen zu Schleifmitteln 
verarbeitet. Das am hSufigsten verwendete Ausgangs- 
material ist der Schmelzkorund, der aus groBen Kristal- 
len besteht, die eine regellose, aber scharfkantige Ge- 
stalt besitzen. Daneben gibt es den Sinterkorund, der 15 
aus ct-AbCVPuIvem Ober Sinterprozesse hergestellt 
wird. Im Unterschied zum Schmelzkorund besitzt der 
Sinterkorund ein Gefuge, das je nach Qualitat der Aus- 
gangspulver, Art und Menge der Zusatze sowie der Sin- 
terbedingungen aus K6rnern im Gr6Benbereich von ei- 20 
nigen urn bis mehreren 10 urn besteht In den letzten 
Jahren ist zu diesen Produkten der Sol-Gel-Korund hin- 
zugekommen, der ahnlich wie der Sinterkorund aber 
pulvermetallurgische Verfahren hergestellt wird, aber 
Ober ein deutlich feineres Geffige mit KorngrdBen im 25 
Bereich von 200 bis 300 nm verfUgt Im Unterschied 
zum Schmelzkorund und Sinterkorund zeichnet sich der 
Sol-Gel-Korund durch eine erhdhte Standzeit beim 
Schleif en aus, was offensichtliche dkologische und dko- 
nomische Vorteile mit sich bringt. Worauf dieser Effekt 30 
im Detail zuriickzufahren ist, ist bisher nicht bekannt, es 
wird jedoch angenommen, daB beim Schleif en beim 
Oberschreiten eines kritischen Spandrucks kleine Berei- 
che aus dem Schleifkorn herausgebrochen werden und 
zu dessen Nachscharfung fahren. Damit ein solcher Me- 35 
chanismus zum Tragen kommen kann, muB jedes einzel- 
n Schleifkorn aber ein sehr feines Gefuge (KorngrdBen 
um 200 nm) verfagen, und die Bindungskrafte zwischen 
den Kdrnern oder grdBeren Kornbereichen sollten so 
beschaff en sein, daB ein Ausbrechen von kleinen Berei- 40 
chen m6glich ist, ohne daB das ganze Schleifkorn zer- 
splittert 

Zur Herstellung von Schleifpulvern mit mikrokristal- 
linen Gefugen aber Sinterprozesse ist f estzustellen, daB 
sehr feinteilige Ausgangspulver mit TeilchengrdBen un- 45 
ter 100 nm eingesetzt werden mussen. Als Rohstoff wird 
b vorzugt Bdhmit, eine Al^-Obergangsmodifikation, 
eingesetzt. Zur Herstellung eines Schleifpulvers wird 
der B6hmit durch Zugabe von Sauren (bevorzugt 
HNO3) in Wasser dispergiert Der Suspension werden 50 
Sinteradditive (z. B. MgO als Kornwachstumsinhibitor) 
und heterogene Keimbildner (Impfkristalle aus Z.B. 
a-Al 2 0 3 oder a-Fe 2 0 3 ) zugegeben. Wichtigster Punkt 
dabei sind die Impfkristalle, da nur in ihrer Gegenwart 
die Phasenumwandlung des Bdhmits in CX-AI2O3 sowie 55 
der anschlieBende SinterprozeB zu Sinterkorpern mit 
einem dichten mikrokristallinen Gefuge erfolgen. Wird 
auf die Impfkristalle verzichtet, entsteht beim Sintern 
ein pordser Kdrper geringer Harte und mechanischer 
Festigkeit, der far Schleifaufgaben ungeeignet ist. Die 60 
Aufgabe des MgO und anderer Sinteradditive besteht 
darin, das Kornwachstum beim Sintern auf ein Mini- 
mum zu reduzieren (Stabilisierung des mikrokristallinen 
Gefiiges). Gleichzeitig kdnnen sich die Sinteradditive 
auch positiv auf die Harte d s Korns auswirken. Kern- 65 
punkt bei der Herstellung von mikrokristallinen Schleif- 
pulvern aus metastabilen Al 2 C>3-Modifikationen ist so- 
mit der Einsatz von heterogenen Keimbildnern (Impf- 
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kristallen). Da die Herstellung derartiger Impfkristalle 
mit reproduzierbaren Ergebnissen sehr zeit- und ko- 
stenaufw ndig ist, hat es nicht an Versuchen gefehlt, 
Verfahren zu entwikkeln, die ohne den Einsatz yon 
Impfkristallen auskommen, doch ist dies bis heute nicht 
in zufriedenstellender Weise gelungen. Insbesondere 
sind die Eigenschaften der Schleifpulver nach Beendi- 
gung des Sinterprozesses, wie zum Beispiel Dichte, Har- 
te und Schleifleistung, bei Produkten, die ohne Verwen- 
dung von Impfkristallen hergestellt wurden, deutlich 
schlechter als diejenigen von Materialien, deren Her- 
stellung unter Verwendung von Impfkristallen erfolgte. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist somit die Be- 
reitstellung eines Verfahrens zur Herstellung von 
a-Al 2 03-Sinterk6rpern mit mikrokristallinem Gefttge, 
das sich zum einen leicht zuganglicher und kostengtin- 
stiger Ausgangsmaterialien bedient und zum anderen 
ohne den Einsatz von Impfkristallen auskommt, wobei 
es Produkte liefert, die den herkdmmlichen unter Ein- 
satz von Impfkristallen hergestellten Produkten bezttg- 
lich der oben genannten und anderer Eigenschaften 
gieichwertig bzw. sogar Gberlegen sind. 

ErfindungsgemaB wurde gefunden, daB a-A^Os-Sin- 
terkorper mit mikrokristallinem Gefuge aus r6ntgen- 
amorphen Aluminiumoxiden, Aluminiumhydroxiden 
und Aluminiumoxidhydroxiden auch ohne den Einsatz 
von Impfkristallen hergestellt werden kdnnen, da es auf- 
grund des hohen Energiegehalts dieser Produkte bis zu 
hohen Temperaturen (unter 800° C) sehr friihzeitig zu 
einer Selbstnukleation kommt Weiterhin wurde gefun- 
den, daB a-Al 2 03-K6rnungen mit mikrokristallinem^Ge- 
fttge auch dann auftreten, wenn Aiuminiumhydroxiden, 
AJuminiumoxidhydroxiden oder entsprechenden calci- 
nierten Produkten amorphe komplexierte Aluminium- 
hydroxide als Bmdemittel zugegeben werden. Auch in 
diesem Fall tritt ohne Keimzugabe eine Selbstnuklea- 
tion auf. SchlieBlich wurde auch gefunden, daB aus her- 
kdmmlichen feinteiligen a-Al 2 03-Sinterpulvern und na- 
noskaligen a-Al203-Vorstufen als Bindemittel ebenfalls 
Sinterkdrper mit mikrokristallinem Gefflge hergestellt 
werden kdnnen. Wie in der vorliegenden Beschreibung 
verwendet, bedeutet der Begriff "hanoskalig n , daB die 
TeilchengrdBe des Materials nicht mehr als 100 nm be- 
tragt Materialien mit TeilchengrdBen zwischen 100 und 
1000 nm werden als Sub-mikron-Pulver bezeichnet, wie 
sie zum Beispiel als handelsttbliche a-Al203-Sinterpul- 
ver vorgefunden werden. 

DemgemaB betrifft die vorliegende Erfindung ein 
Verfahren zur Herstellung von a-AfeCVSinterkarpern 
mit mikrokristallinem Gefttge, das dadurch gekenn- 
zeichnet ist, daB man 

(a) (i) eine hydrolysierbare, molekulare (monome- 
re), komplexierte Aluminiumverbindung in an sich 
bekannter Weise einer hydrolytischen Kondensa- 
tion (Sol-Gel-Verfahren) unter Herstellung eines 
nanodispersen Sols mit TeilchengrdBen < 100 nm 
unterzieht; oder 

(ii) eine metastabile, in a-Al 2 03 umwandelbare Alu- 
minium-Sauerstoffverbindung in an sich bekannter 
Weise in ein nanodisperses Sol mit TeilchengrdBen 
^ 100 nm aberfuhrt;oder 

(iii) die gemaB (i) und (ii) erhaltenen Produkte in 
beliebigem Verhaitnis homogen miteinander 
mischt; oder 

(iv) die gemaB (i), (ii) oder (iii) erhaltenen Produkte 
im Gewichtsverhaltnis von 99 : 1 bis 1 : 99 auf Fest- 
stoffbasis mit handelsublichem a-AI 2 03-Sinterpul- 
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ver mit einer TeilchengrdBe von > 100 nm homo- 
gen mischt; 

(b) gegebenenfalls das so erhahene Produkt in Gbli- 
cher Weise in ein Gel Oberfuhrt und dann einer 
Formgebung unterzieht; und 5 

(c) das gemaB (a) oder (b) erhaltene Produkt ohne 
vorherigen Zusatz von Impfkristallen in ublicher 
Weise trocknet, calciniert und sintert 

Als hydrolysierbare Aluminiumverbindung gemaB (i) io 
kann prinzipiell jede beliebige monomere (d, h. nicht 
vorkondensierte) hydrolysierbare Aluminiumverbin- 
dung eingesetzt werden. Aus wirtschaftiichen Erwagun- 
gen und unter Beriicksichtigung der bei der Hydrolyse 
entstehenden Nebenprodukte werden jedoch Aiumini- 15 
umalkohoiate bevorzugt. Besonders bevorzugte Alumi- 
niumalkohotate sind solche der Formel Al(OR)3, in der R 
far Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl oder Butyl stent. 

Die hydrolysierbare Aluminiumverbindung wird vor 
der Hydrolyse komplexiert Dabei betrSgt das Molver- 20 
haltnis Al :Komplexbildner vorzugsweise 1 : 0,01 bis 
1 : 2, insbesondere 1 : 0,1 bis 1 : 1. Geeignete Komplex- 
bildner sind zum Beispiel 0-Diketone (insbesondere 
Acetylaceton), 0-K.etoester (insbesondere Acetessigsau- 
reethylester), Amine, Diamine, Triamine, Carbonsauren, 25 
der Hydrolyse unterliegende Aluminiumsalze usw. 

Aus der komplexierten hydrolysierbaren Aluminium- 
verbindung, die vorzugsweise in einem organischen L5- 
sungsmittel (z. B. einem Alkohol) gel6st vorliegt, wird 
durch Wasserzusatz und dadurch bedingte Hydrolyse 30 
und Kondensation in an sich bekannter Weise ein nano- 
disperses Sol mit TeilchengroBen von < 100 nm herge- 
st lit, das anschlieBend als solches in den Gelzustand 
ubergef uhrt, getrocknet, calciniert und gesintert werden 
kann. Die Kristallisation von (X-AI2O3 erfolgt dabei di- 35 
rekt aus dem amorphen Gelzustand, im allgemeinen bei 
Temperaturen unter 1100°C und insbesondere unter 
1000°C Das aus dem Sot bzw. Gel durch Trocknen und 
Calcinieren erhaltliche Produkt ist insbesondere da- 
durch gekennzeichnet, daB seine KorngrSBe nahezu 40 
identisch ist mit derjenigen des Sols bzw. Gels und daB 
s bei Temperaturen von > 1000°C zu einem dichten 
mikrokristallinen Sinterkorper umgewandeit werden 
kann. Urn diese Umwandiung giinstig zu beeinflussen, 
ist es von Vorteil, bei der Sol-Herstellung Katalysato- 45 
ren ( zum Beispiel Sauren oder Basen, einzusetzen, um 
bereits im Sol bzw. spater im Gel dem a- AI2O3 ahnliche 
Strukturen zu realisieren. Weiter wird es bevorzugt, far 
das Sintern von AI2O3 Qbliche Sinteradditive, wie zum 
Beispiel MgO, ZnO, CoO, NiO, ZrOai Hf0 2 und Spinelle, 50 
vorzugsweise MgO, zuzusetzen. In einer bevorzugten 
Ausftihrungsform werden die Sinteradditive in Form 
loslicher Salze zugegeben, aus denen spater beim Calci- 
nieren das entsprechende Oxid entsteht. Aufgabe der 
Sinteradditive ist es, als Kornwachstumsinhibitor zu 55 
wirken und/oder die mechanischen Eigenschaften der 
Sinterkorper giinstig zu beeinflussen. 

Das wie oben beschrieben durch den Sol-Gel-ProzeB 
erhaltliche Sol kann jedoch auch auf jede beliebige an- 
dere Art und Weise hergestellt werden, solange es sich so 
um ein nanodisperses Sol mit TeilchengroBen von nicht 
mehr als 100 nm (vorzugsweise 1 bis 100 nm) handelt So 
ist es zum Beispiel auch mdglich, das nanodisperse Sol 
durch Deagglomeration von handelsublichen Pulvern 
aus Aluminium-Sauerstoffverbindungen mit der ent- 65 
sprechenden PrimarteilchengroBe herzustellen. Hierfur 
eignen sich zum Beispiel Pulver aus Bdhmit, Pseudoboh- 
mit, Hydragelit, Bayerit, Y-AI2O3 und Mischungen da- 



von. Die Deagglomeration dieser Pulver erfolgt auf 0b- 
liche Art und W ise, zum Beispiel indem man sie unter 
sauren Bedingungen in Wasser dispergiert, zum Beispiel 
mit Hilfe von Ruhren und Ultraschallbehandlung. 

SchlieBlich ist es selbstverstandlich auch mdglich, Mi- 
schungen von nanodispersen Solen, die nach den oben 
beschriebenen unterschiedlichen Verfahren erhalten 
wurden, in beliebigen Mengenverhaltnissen einzuset- 
zen. Das Mischen kann prinzipiell auch im (getrockne- 
ten) Gel-Zustand erfolgen. Wichtig ist dabei nur, daB 
eine homogene Mischung der Komponenten erhalten 
wird. Dies wird am zuverlassigsten mit Hilfe von Di- 
spersionen (Suspensionen) in einem w&Brigen oder or- 
ganischen Medium erreicht Die dazu eingesetzten Di- 
spersionen mUssen stabil sein. Dies wird zum Beispiel 
mit in der Keramik ublichen Verfahren durch Zugabe 
von Dispergierhilfen (anorganische oder organisch 
Sauren, organische Polyelektroiyte, kationische, anioni- 
sche und nicht-ionische Tenside usw.) erreicht. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren lSBt sich gemaB ei- 
ner weiteren Alternative auch so durchfiihren, daB man 
irgendeines der oben beschriebenen nanoskaligen Aus- 
gangsmaterialien (nanodisperses Sol) im Gewichtsver- 
haltnis von 99 : 1 bis 1 : 99 auf Feststoffbasis mit han- 
delsublichem a-Al20 3 -Sinterpulver mit einer Teilchen- 
grdBe von > 100 nm (und gewohnlich bis zu 5 u,n% vor- 
zugsweise bis zu 3 ujn) homogen mischt Vorzugsweise 
betragt das Gewichtsverhaltnis 95 : 5 bis 5 : 95, und ins- 
besondere 80 : 20 bis 20 : 80. Wie bereits im vorstehend 
beschriebenen Fall der Mischung von nanodispersen 
Ausgangsmaterialien unterschiedlicher Herkunft kann 
das Mischen in trockenem Zustand oder in Suspension 
erfolgen, wobei die Dispergierung in einem Dispergier- 
medium (z. B. in Wasser oder in einem organischen L6- 
sungsmittel, wie zum Beispiel einem Alkohol) bevorzugt 
wird. Wichtig ist jedoch auch hier nur, daB eine homoge- 
ne Mischung erhalten wird. Auch in diesem Fall konnen 
die oben bereits erwahnten Dispergierhilfen eingesetzt 
werden. 

GemaB der soeben geschilderten Alternative des er- 
findungsgemaBen Verfahrens ist es mdglich, auch aus 
herkommlichen a-Al 2 03-Sinterpulvern mit Teilchen- 
groBen im Sub-mikron- und Mikron-Bereich a-Al 2 0 3 -S- 
interkorper mit mikrokristallinem Gefuge <und vor- 
zugsweise mit KorngrdBen im Bereich von 0,05 bis 
5 um) herzustellen. Selbstverstandlich kdnnen bei alien 
oben geschilderten Alternativen des erfindungsgema- 
Ben Verfahrens der erhaltenen homogenen Dispersion 
oder der erhaltenen homogenen Feststoffmischung zu- 
satzliche organische ProzeBhilfsmittel zugegeben wer- 
den, um die Verarbeitbarkeit fiir ein bestimmtes kerami- 
sches Formgebungsverfahren, wie zum Beispiel Folien- 
gieBen, Schlicker(druck)guB, Gel-Casting und andere, 
einzustellen. 

Wurde eine Dispersion (Suspension) erhalten, wird 
diese vorzugsweise in ein Gel uberfuhrt- Geeignete Ver- 
fahren hierfur sind allgemein bekannt, wie zum Beispiel 
Losungsmittelentzug, thermisches Gelieren mit oder 
ohne Zusatz organischer Hilfsmittel, wie z. B. Cellulo- 
sen, und die in-situ-Erzeugung von Protonen oder OH- 
Ionen durch thermische oder lichtinduzierte Zersetzung 
von entsprechenden Verbindungen. Das Gel kann einer 
Formgebung unterzogen und durch einschlagig bekann- 
te Techniken in ein Granulat OberfQhrt werden, das un- 
ter Beriicksichtigung der beim Trocknen, Calcinieren 
und Sintern eintretenden Schwindung die gewunschte 
Kornung ergibt Das Gel bzw. die Gelbrocken werden 
anschlieBend getrocknet, wobei Temperaturen von 25 
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bis 200° C und gegebenenfalls reduzierter Druck ange- 
wendet werden. Das getrocknet Material wird an- 
schlieBend calciniert, um organische Hilfsmittel zu ent- 
fernen und die Kristallisation von a-Ab03 herbeizufuh- 
ren. Dies geschieht je nach Zusammensetzung des Pul- 
vers im allgemeinen bei Temperaturen bis 1200°C I vor- 
zugsw ise bis 1000°C. Hieran schlieBt sich eine Sinte- 
rung bei Temperaturen von im allgemeinen 800 bis 
1800°Q vorzugsweise 1000 bis 1700°C und insbesonde- 
re 1000 bis 1600° Can. 

Mit Hilfe des erfindungsgemSBen Verfahrens gelingt 
es, gesinterte a-AbOa-Teilchen mit einer Dichte ^ 90% 
der theoretischen Dichte und mit einer Harte, die ge- 
wdhnlich im Bereich von 12 bis 24 GPa Iiegt, sowie mit 
einem mikrokristallinen Gefuge herzustellen. 

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren Erlaute- 
rung der vorliegenden Erfindung, ohne deren Umfang 
jedoch zu beschranken. 

Beispiele 



Beispiel 1 

1.1 Herstellung einer Bdhmitsuspension (gem&B 
Alternative (ii) 

In ein Becherglas wurde vollentsalztes Wasser (im 
folgenden als VE-H2O bezeichnet) vorgelegt, dessen pH 
durch Zugabe von Salpetersaure auf 3 eingestellt wurde. 
Ober einen Zeitraum von 1 Stunde wurde die berechne- 
te Menge von im Handel erhaltlichem Bdhmit-Pulver 
(Disperal der Firma Condea, 25 Gew.-%) unter ROhren 
zugesetzt, wobei der pH-Wert standig kontrolliert und 
gegebenenfalls durch Zugabe von HNO3 wieder auf 3 
ingestellt wurde. Nach Beendigung der Pulverzugabe 
wurde die Suspension eine weitere Stunde lang gerOhrt 
Die vollstandige Deagglomeration der Pulverpartikel 
erfolgte durch eine 15-minutige Ultraschallbehandlung 
der Suspension unter EiskDhlung. Bis zur weiteren Ver- 
wendung wurde die Suspension in einem verschlosse- 
nen GefaB unter ROhren aufbewahrt 

1.2 Herstellung einer a-Ak03-Suspension 

Die Herstellung der Suspension aus handelsublichem 
a-AbOa-Sinterpulver (TeilchengrdBe 100 nm bis 3 urn) 
erfolgte analog dem oben unter LI beschriebenen Ver- 
fahren. Der Feststoffgehalt der Suspension wurde auf 
ca. 65 Gew.-% eingestellt 

13 Herstellung einer a-AbOs-Bohmit-Suspension 
(gemSB Alternative (iii)) 

Zur Herstellung einer Mischung von 25 Gew.-% B6h- 
mit (bezogen auf den Gesamtfeststoffgehalt) und 
75 Gew.-% CX-AI2O3 wurden 0,54 kg der wie oben unter 
1.1 beschrieben hergestellten Bdhmitsuspension in ei- 
nem Becherglas vorgelegt und 0,623 kg CL-AI2O3-SU- 
spension (hergestellt wie unter 1.2 beschrieben) wurden 
unter starkem Rtihren dazugegeben. Unter Eiskuhlung 
wurde die Suspension anschlieBend mit Hilfe eines Ul- 
tra-Turrax (T 25) fur weitere zwei Minuten homogeni- 
siert und anschlieBend in den Gelzustand flberfuhrt. Die 
Trocknung erfolgte in einem Of en (T ^ 100°C), ein m 
Gefriertrockner oder an der Luft 



1.4 Herstellung einer Extrusionsmasse 

Die Herstellung der Extrusionsmasse erfolgte in ei- 
nem beheizbaren und evakui rten Kneter mit Sig- 
5 maschaufeln. In der Kneterkammer wurden ca. 0,15 1 
VE-H2O vorgelegt. Es wurde so viel Magnesiumnitrat- 
Hexahydrat zugegeben, daB nach dem Sintern 
1,0 Gew.-% MgO, bezogen auf den Feststoffgehalt in 
dem Sinterkorper, vorlagen. Nach Zugabe von 0,55 kg 

10 getrockneten Gelpulvers und grflndlichem Kneten wur- 
de eine pastose Masse erhalten. Diese wurde zunachst 
bei 50° C durch standiges Kneten Ober einen Zeitraum 
von mehreren Stunden homogenisiert und anschlieBend 
bei einem Druck von < lOOmbar in dem Kneter zu 

15 einer extrusionsfahigen Masse aufkonzentriert. 

1.5 Extrusion 

Die Extrusion der Masse, die nach dem oben be- 

20 schriebenen Verfahren hergestellt wurde, erfolgte in ei- 
nem Kolbenextruder. Die zu extrudierende Masse wur- 
de in den Kolben mit einem daran angeflanschten 
Mundstiick gefullt. Nach Einbau des Kolbens in den 
Zylinder wurde die gesamte Einheit (Kolben, Zylinder 

25 und Mundstuck) in eine hydraulische Presse (Maximal- 
last 400 kN) eingebaut AnschlieBend wurde der Extru- 
sionszylinder mit der darin enthaltenen Masse durch das 
Mundstuck mittels einer Membranpumpe evakuiert 
(2 Minuten, 40 mbar). Die Extrusion erfolgte durch kon- 

30 trollierten Druckaufbau mittels Anlegen einer Last auf 
den Kolben. Der Extrusionskolben wurde dazu Ober die 
hydraulische Presse mit einer einstellbaren gleichfdrmig 
linearen Geschwindigkeit in den Zylinder gepreBt Mit 
ansteigendem Druck begann die Masse plastisch zu flie- 

35 Ben und wurde durch das sich verjungende Mundstuck 
(Dusenform) gepreBt Die Extrusion des Grflnk6rpers 
erfolgte dabei in Richtung der Schwerkraf t. 



1.6. Herstellung der Schleifpulver 
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Die gemaB 13 erhaltenen Grflnkdrper wurden an der 
Luft getrocknet und anschlieBend in einem Backenbre- 
cher auf die geeignete KorngrdBe zerkleinert In einem 
abschlieBenden SinterprozeB wurden die erhaltenen 
45 groben Pulver entsprechend dem folgenden Sinterpro- 
gramm gesintert: 

Aufheizrate Raumtemperatur bis 500° C: 5 K/Minute 
Haltezeit bei 500° C: 1 Minute 
Aufheizrate 500° C bis 1450°C: 15 K/Minute 
50 Haltezeit 1450°C:90 Minuten 

AbkQhlrate 1450° C bis 60000: 30 K/Minute, danach 
OfenabkQhlung. 
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Beispiel 2 

2.1 Herstellung von komplexiertem 
Aluminiumhydroxid-Gelpulver (gemliB Alternative (i)) 



264,4 g Aluminium-sek-butylat wurden in 200 g Iso- 
60 propano! gelost, und unter Kuhlung wurde eine L6sung 
von 70,6 g Acetessigsaureethylester in 200 g Isopropan- 
ol innerhalb von 2 Stunden zugetropft AnschlieBend 
wurden 48,4 g Wasser in 200 g Isopropanol geldst und 
dem g ldsten komplexierten Aluminium-Alkoholat zu- 
65 gegeben. Danach wurde so lange Isopropanol abdestil- 
liert, bis eine hochviskose Masse entstanden war. Diese 
konnte direkt weiterverarbeitet oder durch Trocknen in 
ein Gelpulver iiberfuhrt werden. 
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2.2 Herstellung von gemischten Solen aus Bdhmit und 
komplexiertem Aluminiumhydroxid (gemaB Alternative 
(iiO) 

Zu einer 15 Gew.-%-igen Bohmitsuspension, die in 5 
Wasser aus Disperal der Firma Condea durch Zugabe 
von HNO3 (pH = 2) in ahnlicher Weise wie oben unter 
1.1 beschrieben hergestellt worden war, wurden eine 
Losung von 5,8 g Magnesiumnitrat in 20 ml H2O und 
danach 1,3 g des gemaB Zl oben hergestellten Gelpul- 10 
vers gegeben. Die Mischung wurde durch Verdampfen 
des Ldsungsmittels in ein Gel uberfuhrt und anschlie- 
Bend nach dem folgenden Calcinier- und Sinterpro- 
gramm thermisch nachbehandelt: 

Aufheizrate Raumtemperatur bis 600° C: 3 K/Minute 15 

Haltezeit bei 600° C: 60 Minuten 

Aufheizrate 600°C bis 1000°C: 10 K/Minute 

Haltezeit bei 1000°C:6 Minuten 

Aufheizrate 1000°Cbis 1400° C: 15 K/Minute 

Haltezeit bei 1400°C: 60 Minuten 20 

Abkuhlrate auf Raumtemperatur: Ofenabkiihlung. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von a-Ak03-Sinter- 25 
korpern mit mikrokristallinem Gefuge, dadurch 
gekennzeichnet, daB man 

(a) (i) eine hydrolysierbare, molekulare, kom- 
plexierte Aluminiumverbindung in an sich be- 
kannter Weise einer hydrolytischen Konden- 30 
sation unter Herstellung eines nanodispersen 
Sols mit TeilchengrSBen < 100 nm unterzieht; 
oder 

(ii) eine metastabile, in a-Al 2 0 3 umwandelbare 
Aluminium-Sauerstoffverbindung in an sich 35 
bekannter Weise in ein nanodisperses Sol mit 
Teilchengr6Ben < 1 00 nm uberfuhrt ; oder 

(iii) die gemaB (i) und (ii) erhaltenen Produkte 
in beliebigem Verhaltnis homogen miteinan- 
der mischt; oder 40 

(iv) die gemaB (i) f (ii) oder (iii) erhaltenen Pro- 
dukte im GewichtsverhaJtnis von 99 : 1 bis 
1 : 99 auf Feststoffbasis mit handelsGblichem 
a-Al 2 03-Sinterpulver mit einer TeiichengrdBe 
von > 100 nm homogen mischt; 45 

(b) gegebenenfalls das so erhaltene Produkt in 
ublicher Weise in ein Gel QberfOhrt und dann 
einer Formgebung unterzieht; und 

(c) das gemaB (a) oder (b) erhaltene Produkt 
ohne vorherigen Zusatz von Impfkristallen in 50 
Ublicher Weise trocknet, caiciniert und sintert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB es sich bei der komplexierten hydro- 
lysierbaren Aluminiumverbindung von (i) urn ein 
vorzugsweise mit einer f*-Dicarbonylverbindung 55 
komplexiertes Aiuminiumalkoholat handelt. 

3. Verfahren nach irgendeinem der Anspriiche 1 
und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Teilchen- 
groBen im nanodispersen Sol von (i) und (ii) 1 bis 
100 nm betragen. 60 

4. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1 bis 

3, dadurch gekennzeichnet, daB die metastabile, in 
01-AI2O3 umwandelbare Aluminium-Sauerstoffver- 
bindung aus Bdhmit, Pseudobdhmit, Hydragelit, 
Bayerit, Y-AI2O3 und Mischungen davon ausge- 65 
wahlt wird und insbesondere Bohmit umfaBt. 

5. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1 bis 

4, dadurch gekennzeichnet, daB das Mischungsver- 
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haltnis in (iv) 95 : 5 bis 5 : 95, insbesondere 80 : 20 
bis20:80,betragt. 

6. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1 bis 

5, dadurch gekennzeichnet, daB das handelsDbliche 
a-Ab03-Sinterpulver von (iv) eine TeiichengrdBe 
von bis zu 5 u,m, vorzugsweise bis zu 3 u.m, auf- 
weist 

7. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1 bis 

6, dadurch gekennzeichnet, daB das homogene Mi- 
schen gemaB (iii) und (iv) durch Dispergieren, vor- 
zugsweise in Anwesenheit von Dispergierhilfen, in 
einem vorzugsweise waBrigen Medium erfolgt 

8. Verfahren nach irgendeinem der Anspriiche I bis 

7, dadurch gekennzeichnet, daB das Sintern in An- 
wesenheit von ublichen Sinteradditiven, vorzugs- 
weise in einer Menge von 0,05 bis 15 Gew.-%, be- 
zogen auf das CI-AI2O3, durchgefflhrt wird. 

9. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1 bis 

8, dadurch gekennzeichnet, daB die Trocknung bei 
Temperaturen von 25 bis 200° C, gegebenenfalls 
unter vermindertem Druck, durchgefQhrt wird. 

10. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1 
bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Calcinierung 
bei Temperaturen von bis zu 1200°Q insbesondere 
bis zu 1 000° Q erfolgt 

11. Verfahren nach irgendeinem der Anspriiche 1 
bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB das Sintern bei 
Temperaturen von 800 bis 1800°G vorzugsweise 
1000 bis 1 600° Q durchgefQhrt wird. 

12. o>Al 2 03-Sinterk6rper mit mikrokristallinem 
Gefuge, erhaltlich nach dem Verfahren gemaB ir- 
gendeinem der AnsprOche 1 bis 1 1. 

13. Verwendung der a-Al 2 0 3 -Sinterk6rper gemaB 
Anspruch 12 ais Schleifpulver oder zur Herstellung 
von Schleifmaterialien. 
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